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CH 2 <H-C-0-CH r CH 2 -CH r Si(OR) 3 



(I), 



worin R eine Methyl- Oder Ethylgruppe bedeutet, 

mit einer Einsatzstoffkonzentration an Organosilan von groBer 10 Gew.-% und kleiner 80 Gew.-%. Die vorliegende 
Erfindung betrifft ferner ein Verfahren zur Herstellung solcher Wasser-haltigen Auflosungen Acryl-funktionalisierter 
Organosiiane sowie deren Verwendung, u. a. fur Uberziige, Oberflachen oder Zwischenschichten die durch Applizie- 
ren Organosilanhaltiger Verbindungen aus einer Auflosung auf eine Oberflache und durch Vernetzen mittels UV-Ucht 
erhaJtiich sind. 
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Beschrelbumg 

gemriiT ffiUi* Effint,Un9 betnm Wasser " hal1i 9e AuflOsungen von Acryl-funktionalisierten Organosilanen der all- 

CH 2 =CH-C-0-CH 2 -CH 2 -CH 2 -$i (0R) 3 ( i ) # 

worin R eine Methyl- Oder Ethylgruppe darstellt. 
ein Ve^hren zu deren Herstellung sowie deren Vewendung. u. a. f Or Oberzuge. Oberflachen oder Zwischenschichten. 
hon " de ' DE " A ? V 270 7 \ 6 " erde " waBri9e L6sun 8en von Melhacryloxy- und AcryloxyaJkyltrialkoxysilanen beschrie- 
ben. Die Konzenlrationen der Organosilanole und -siloxanole in den waBrigen LOsungen wird mit rund 0.1 bis 10 Gew - 
II™ 989 lnsbe * ondere ihr « Verwendung zur Behandlung von Glasfasern Oder daraus hergestellter Faser- 
gebilde wie Rovings, Geweben oder Vliesen aufgefOhrt. Es weiden sowohl verdOnnte Losungen von 0,25 bis 1 5 Gew - 
% Organosilan zur Erzeugung von Finishes auf schlichtefreien Geweben oder Rovings als auch 5 bis 10 Ge'w-%ioe 
LOsungen zum Schlichten von frischgesponnenen Glasfasern beschrieben 

«Vhi^n e ^° n K te 1 L t SUn ?! "Jr* 6 " dab6i im Tauchverfahre " auf der Glasfaser monomolekulare oder mehrlagige 
Schichten (Finishes) abgesch.eden. die mit Si-OH-Gruppierungen auf der Faseroberflache unter Ausbildung von Silo- 
xanbindungen haftfest verankert werden. 

n= J w k ° n c entrierterer F ° rm an9ewandte Lesungen mit 5 bis 10 Gew.-%. die beispielsweise zur Glasfaserbehandlung 

Si ^ ^ nV °i 9 ! n9 J ? rV,end6t WBnien - WObei man die Fasern 0b6r Wa,zen - sich bewegende Bander oder Kissen 
z.eht. die mrt der BehandlungslOsung getrankt sind. fOhren zu einer Filmbildung (Schlichte). die sowohl die Verarbei- 
tungseigenschaften w.e die GleitfahigkeH der Faser. ihre Zwirnung zu Faden, Strangen oder Vorgespinsten. als auch 
diespaterenPrcdukteigenschaftenposifivbeeinflussenkann. 

Die Ober die Siloxanbindung auf der Faseroberflache fest verankerten Silanmolekule vermflgen mittels der Doppel- 
bindung der Acryl- bzw. MelhacryHunktion des organischen Resles mit anderen Doppelbindungen ungesattigter Harz- 
systeme zu copolymensieren. wobei nach Aushartung der Harze eine haftfeste Einbindung in die toharente Phase 
oaer Marzmatrix errolgt 

Durch den Ober das Organosilan an der Phasengrenze zwischen Qasfasem oder aus diesen gefertigten Gebilden 
und der s.e umgebenden Matrix hergestellten Veibund kOnnen vOllig neue Eigenschaftsbilder der vemendeten Harze 

«l^rr n ' W ' e I h verbesserte "^anische Festigkeiten. verbesserte elektrische Eigenschaften und verbes- 
serter Schutz gegen Eindnngen von Feuchtigkeit 

UaJHr^lTL c anQe1, d !, B Lflsun9en auf der Basis von 3-MethacryloxypropyltrialkDxys.lanen nur eine begrenzte 
Haltbarkeit haben. Femer smd aus der DE-AS 1 270 716 nur solche waBrigen Lasungen auf Basis 3-Methacryloxy- 
BlLtiTH^ n= ac ™ be *™<«- da ™ Herstellung bis rund 10 Gew-% Organosilan eingesetzt wurde. In 
S m 1 t \ 716 wurde durch leichtes SchOtteln von 1 Teil Acryloxypropyltrimethoxysilan mit 20 Teilen 
einer 0, 1 Aigen Essigsaure em homogenes Hydrolysat hergestellt und nachfolgend durch Zugabe von 1 79 Teilen Was- 
ser auf eine 0.5 %ige LOsung verdQnrrt. 

Die Haltbarkeit solcher LOsungen wird im folgenden auch als Standzeit bezeichnet. So truben z. B 0 1 bis 1 Gew ■ 

Stan^^ 3 ;^ a ^^T fr ^^ teXySH ^" WSUn99n SChon nach 2 Ta 9 en - Mit steigenderOrganosilankonzen- 
trafton w.rd die Standzeit drastisch verkurzt und betragt bei einer 10 Gew.-%igen waBrigen LOsung noch rund 15 Stun- 
den Aus zunachst vorl.egenden monomeren bzw. oligomeren Organosilanolen bilden sich mit zunehmender Standzeit 
tion S P^nnHo 63 !! P °' ykonde " sate aus -. m wachsender Kettenlange wird auch die LOslichkeitskonzentra- 
E£L ™ T " b 1 ers l ! hr 1 ,tten " So trm zu "^t eine Trubung der LOsung ein und schlieBlich erfolgt die Aus- 
unbSu^nbaT ausgeflockte LOsungen sind zur Behandlung von Glasfasern oder daraus hergestellten Geweben 

so Bei technischen und hier insbesondere kontinuierlichen Ablaufen. wie z. B. beim Spinnvorgang der Glasfasern 
mussen die unbrauchbaren LOsungen meist schon nach kurzer Zeit ausgetauscht und durch neue ersetzt werden das 
zwingt zu e.ner aufwendigen Bevorratung der LOsungen und stellt einen beachtlichen Kostenfaktor dar. Zudem mussen 
die unbrauchbaren LOsungen aufwendig entsorgt werden. 
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H^nZ^lnZn^T m * b * S0 "?*'° konzentnerterer LOsungen von 3-Methacryloxypropyltrialkoxysilanen sind unver- 
hattnismaBig fange LOsezeiten b,s zur Eneichung des Klarpunktes der LOsung erforderlich. Ferner ist es ein Mangel, 
mehr e^chi 9 vv?S KOnzentrati0nen als 10 Gew " % 3-Methaayloxypropyltrialkoxysi.an oberhaupt kein Kfarpunkt 

h a ».?^r^ eRCh ? en ' die " eben d6m °^ anosilan "<*h Filmbildner, Antistatika und Netzmittel ent- 
naiten, sind aber hOhere Organoalankonzentrationen von Vorteil. 
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Der Erfindung lag daher die Aufgabe zugainde, eine Ware, waBrige AuflOsung eines organofunktionellen Silans 
bereitzustellen, wobei das Organosilan in Wasser Oder dabei entstehende Reaktionsprodukte, d. h. mono mere, oligo- 
mere oder auch polymere Hydrolysate bzw. Kondensate, in mOglichst hoher Konzentration vorliegen soil, die Warpunkt- 
zeit (KPZ) mOglichst kurz ist und die AuflOsungen maglichst lange Standzeiten (STZ) aufweisen, d. h. uber einen 
5 langeren Zeitraum trubungsfrei bleiben. 

Es wurde uberraschenderweise gefunden, daB anstelle von 3-MethacryIoxypropyrtrialkoxysilanen die Verwendung 
von 3-Acryloxypropyttrialkoxysilanen fur Wasser-haltige OrganosilanauflOsungen mit Eduktkonzentrationen von grOBer 
10 bis hin zu 80 Gew.-%, bezogen auf das Gewicht der AuflOsung, nicht nur hohe Loslichkeiten des eingesetzten Orga- 
nosilans in Wasser bei vergleichsweise kurzen Klarpunktzeiten fuhrt, sondern - und das ist hier fur den Fachmann 
to besonders uberraschend - daB so hoch konzentrierte waBrige Aufldsungen solcher Organosilane auch eine vergleich- 
weise lange Zeit bestandig sind. Die genannten Prozentangaben beziehen sich dabei jeweils auf das Gewicht des 
monomeren Organosilans. das ais Edukt fur die Hersteliung der AuflOsung eingesetzt wurde, bezogen auf das Gewicht 
der gesamten AuflOsung. Diese uberraschenden Ergebnisse werden dadurch erzielt, daB man fur die Hersteliung von 
AuflOsungen Acryl-funktionalisierter Organosilane der allgemeinen Formel I 

15 

0 

CH 2 =CH-C-0-CH r CH r CH 2 -Si (0R) 3 (I) , 

20 

worin R eine Methyl- oder Ethylgruppe bedeutet, bei Einsatz von mehr als 10 Gew.-% und weniger aJs 65 Gew.-% an 
Organosilan, jeweils bezogen auf das Gewicht der Auf lOsung, diese in angesauertem Wasser auflOst, d. h. angesau- 
ertes Wasser vorlegt oder for die Hersteliung hochkonzentrierter Auflosungen die Organosilane vorlegt und 35 bis 20 

25 Gew.-% angesauertes Wasser, bezogen auf das Gewicht der AuflOsung, zusetzt. Im allgemeinen erfolgt die Hersteliung 
solcher AuflOsungen unter guter Durchmischung und Luftzutritt, d. h. die Hersteliung kann an der Luft erfolgen. Geeig- 
neterweise iiegt der pH-Wert der AuflOsungen im Bereich von 3 bis 5, vorzugsweise im Bereich pH 4 bis 4,5. Fur das 
Ansauern des Wassers wird vorzugsweise eine Carbonsaure verwendet. Die Klarpunktzeiten so erhaJtlicher wSBriger 
bzw. waBriger/alkoholischer AuflOsungen von Acryl-funktionalisierten Organosilanen der allgemeinen Formel I verkur- 

30 zen sich in der Regel auf ein Drittel und die Standzeiten verlangern sich im allgemeinen auf das Vier- bis Funffache der 
Zeiten, wie sie fur marktgangige Methacryloxyalkylalkoxysilanauf lOsungen ublich sind. 

Gegenstand der vorliegenden Erfindung sind daher Wasser-haltige AuflOsungen von Acryl-funktionalisierten Orga- 
nosilanen der allgemeinen Formel I 

35 

0 

CH 2 =CH.C-0-CH 2 -CH 2 -CH 2 -Si (OR ) 3 (I ) , 

40 

worin R eine Methyl- oder Ethylgruppe bedeutet. 

mit einer Einsatzstoffkonzentration an Organosilan von grOBer 10 Gew.-%, insbesondere grOBer 15 Gew.-%, ganz 
besonders grOBer 25 Gew.-%, und Weiner 80 Gew.-%. 

Bevorzugt sind die erfindungsgemaBen AuflOsungen im wesentiichen alkoholfrei oder alkoholarm. Vorzugsweise 
45 betragt der Gehalt an Alkohol 0,01 bis 10 Gew.-%, besonders vorzugsweise 0,1 bis 2 Gew.-%, bezogen auf das 
Gewicht der AuflOsung, wobei hier unter Alkohol Methanol oder Ethanol oder deren Mischung verstanden wird. 

Die erfindungsgemaBen AuflOsungen enthalten im allgemeinen mindestens eine Carbonsaure, deren pKs-Wert 
vorzugsweise im Bereich 3,7 bis 5,0 Iiegt, beispielsweise Esstgsaure, Propionsaure, Ameisensaure, Acrylsaure Oder 
Methacrylsaure. 

so Bevorzugt besrtzen die erfindungsgemaBen AuflOsungen einen pH-Wert zwischen 3 und 5 und besonders vorzugs- 
weise einen pH-Wert zwischen 3,5 und 4,5. 

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist ferner ein Verfahren zur Hersteliung von Wasser-haltigen AuflOsungen 
Acryl-funktionalisierter Organosilane der allgemeinen Formel I 

55 
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0 

CH 2 =CH-C-0-CH r CH 2 - CH 2 - S i (OR ) 3 ( I ) , 



worin R eine Methyl- Oder Ethylgruppe bedeutet, 

das dadurch gekennzeichnet ist, daB man mehr ais 10 Gew.-%, vorzugsweise mehr als 15 Gew.-%, besonders vor- 
io zugsweise mehr als 25 Gew.-%, und wenjger als 65 Gew.-% an Organositan, jeweils bezogen auf das Gewicht der Auf- 
lOsung, in anges&uertem Wasser auf I6st Oder man fur hochkonzentrierte Auf lesungen die Organosilane vorlegt und 35 
bis 20 Gew.-% angesauertes Wasser, bezogen auf das Gewicht der AuflOsung, zusetzt Unter hochkonzentrierten Auf- 
lOsungen sollen bei der vorliegenden Erfindung solche AuflOsungen verstanden werden, for deren Herstellung zwi- 
schen 65 und 80 Gew.-% an Organosilan, bezogen auf das Gewicht der AuflOsung, eingesetzt werden. 
is Beim erfindungsgemaBen Verfahren setzt man geeigneterweise angesauertes Wasser mit einem pH-Wert zwi- 
schen 3 und 5. vorzugsweise mit einem pH-Wert zwischen 4 und 4,5, ein. Vorzugsweise wird das Wasser mit einer Car- 
bonsaure, deren ptVWert im Bereich 3,7 bis 5,0 liegt, angesSuert, es kOnnen hierzu aber auch andere Sduren 
eingesetzt werden, beispielsweise auch anorganische Sduren wie HalogenwasserstoffsSuren, Schwefelsdure oder 
Phosphorsaure. 

20 Geeigneterweise wird beim erfindungsgemaBen Verfahren die AuflOsung unter Ruhren hergestellt, vorzugsweise 
unter Luftzutritt. 

Beim erfindungsgemaBen Verfahren liegen die Auf losezeiten (Klarpunktzeiten) in der Regel zwischen 40 Minuten 
und 12 Stunden. 

Sollte es for verschiedene Applikationen notwendig sein, im wesentlichen alkoholfreie Oder alkoholarme Auf lOsun- 
25 gen bereitzustellen, so kann man beim erfindungsgemaBen Verfahren die Alkohole, vorzugsweise Methanol oder Etha- 
nol, nahezu vollstandig oder auch nur teilweise unter vermindertem Druck aus der erfindungsgemaBen Aufidsung 
heraus verdampfen. 

Im allgemeinen geht man fur die Herstellung Wasser-haltiger AuflOsungen nach dem erfindungsgemaBen Verfah- 
ren so vor, daB man bei Einsatz von mehr ais 10 Gew.-% und weniger als 65 Gew.-% Acryl-funktionalisierter Organo- 

30 silane der allgemeinen Formel I zunachst angesauertes Wasser voriegt, den Organosilananteil zugibt und 
geeigneterweise bis zum Erhalt einer Waren LCsung gut durchmischt. Der Mischvorgang erfolgt im allgemeinen bei 
Raumtemperatur und unter Luftzutritt. Die Organosilane kOnnen portionsweise, z. B. tropfenweise oder auch in groBen 
Portionen oder in einem SchuB in das vorgelegte angesduerte Wasser gegeben werden. Bevorzugt erfolgt die Zugabe 
in groBen Portionen. Die AuflOsung der Organosilane in Wasser erfolgt im allgemeinen durch Hydrolyse, dabei kOnnen 

35 auch Kondensationsreaktionen auftreten. Die Hydrolyse der Organosilane erfolgt im allgemeinen unter Bewegung der 
Mischungen, vorzugsweise unter Verwendung eines RQhrers, wobei das ROhrwerk in der Regel vor der Organosilanzu- 
gabe in Gang gesetzt wird. 

Beim erfindungsgemaBen Verfahren werden hochkonzentrierte AuflOsungen, d. h. solche AuflOsungen, fur deren 
Herstellung 65 bis 80 Gew.-% Organosilane der allgemeinen Formel I eingesetzt werden, die Organosilane vorgeiegt 
40 und 35 bis 20 Gew.-% angesauertes Wasser, bezogen auf das Gewicht der gesamten AuflOsung, zugesetzt Geeigne- 
terweise wird bis zum Erhalt einer Waren AuflOsung gut durchmischt. Auch hier kann bei Raumtemperatur und unter 
Luftzutritt gearbeitet werden. Die Zugabe von angesauertem Wasser zu der Organosilanvorlage erfolgt auch hier 
bevorzugt portionsweise sowie geeigneterweise unter Ruhren. 

Zur Stabilisierung gegen vorzeitige Polymerisation kann Sauerstoff oder ein sauerstoffhartiges Gas hindurchge- 
45 perlt werden. Gegebenenfalls kOnnen zusatzliche Inhibitoren, vorzugsweise wasserlOsliche Inhibitoren, eingebracht 
werden, - sofern diese die spatere Verwendung der AuflOsungen nicht nachteilig beeinf lussen. Geeignete Stabilisato- 
ren sind beispielsweise Hydrochinon oder Hydrochinonmonomethyl ether. 

In der Regel werden bei der Hydrolyse bzw. Kondensation der Organosilane der allgemeinen Formel I monomere, 
oligomere bzw. polymere Reaktionsprodukte gebildet und Alkohol R-OH freigesetzt, beispielsweise: 

50 
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10 



OR OH 

CH 2 =CHCOO(CH 2 ) 3 -Si-OR + H 2 0 > CH 2 =CHCO0(CH 2 ) 3 -Si-0R ♦ R-OH 

OR OR 

OH OH 

CH 2 =CHC00(CH 2 ) 3 -Si-0R + 2 H 2 0 > CH 2 =CHCOO(CH 2 ) 3 -Si-OH ♦ 2 R-OH 

OR OH 

OH 

is OH CH 2 =CHCOO(CH 2 ) 3 -Si-OH 

2 CH 2 =CHCOO(CH 2 ) 3 -Si-OH > 6 ♦ R-OH 

OR CH 2 =CHCOO(CH 2 ) r Si-OH 

OR 
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30 



0 p 

0-C-CH=CH 2 0-C-CH=CH 2 
(CH 2 ) 3 «jH 2 ) 3 

R0[-Si-0] x „-H + H 2 0 > HO[-Si-0]„,-H + R-OH 

OH OH 



So Oder ahnlich kann man sich hier Hydrolyse und Kondensation der Organosilane der allgemeinen Formel I 
modellhaft vorstellen. 

35 Im allgemeinen treten dabei mit steigender Kbnzentration an eingesetztem Organosilan neben dem nicht zur 
Hydrolyse verbrauchten Wasser auch zunehmende Mengen von Alkohol als Cosolvens auf. Wasser und Alkohol k6n- 
nen gleiche aber auch den jeweils Oberwiegenden Antei! des Ldsemittels ausmachen. So uberwiegt bei Auf Iflsungen 
mit geringer Organosilaneinsatzkonzentration im allgemeinen der Wasseranteil im Losemittel, bei hohen Organosilan- 
einsatzkonzentrationen der Alkoholanteii. 

40 Beim erf indungsgema Ben Verfahren ist aber auch die Herstellung haher konzentrierter Auf lOsungen mit geringem 
Alkoholanteii m6glich. indem der Alkoholanteii geeigneterweise unter reduziertem Druck, vorzugsweise bei moglichst 
niedriger Temperatur, verdampft wird. Urn den Gehalt an monomeren, oligomeren bzw. polaren Organosilan-haltigen 
Verbindungen in der Auflosung weitgeht konstant zu halten, kann beim Entfernen des Alkohols aus der AuflSsung der 
Veriust an LCsemittel durch entsprechende Zugaben an Wasser, geeigneterweise angesauertes Wasser, d. h. vorzugs- 

45 weise unter Erhalt des in der Aufldsung vorherrschenden pH-Wertes, ausgeglichen werden. Der Restanteil von Alkohol 
kann zwischen 0,01 bis 10 Gew.-%, bezogen auf die Gesamtauflosung, vorzugsweise zwischen 0,1 und 2 Gew.-%, 
betragen. Das Entfernen des Alkohols aus der Auf losung kann in jeder geeigneten vakuumfesten Apparatur vorgenom- 
men werden. Der Arbeitsdruck kann zwischen 1 und 400 mbar abs. betragen, bevorzugt betragt er zwischen 5 und 100 
mbar abs.. Die Arbeitstemperatur kann entsprechend dem gewahlten Druck 5 bis 40 °C, vorzugsweise 10 bis 30 °C, 

so betragen. 

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist auch die Verwendung einer Aufldsung nach Anspruch 1 oder einer 
nach Anspruch 5 hergestellten AuflGsung fur das Finishing von Glasfasern sowie fur die Herstellung von Glasfasern mit 
einer Schlichte. 

Man kann die Organosilan-haltigen Verbindungen aus einer erfindungsgemaBen AuflOsung auf Glasfasern oder 
55 daraus hergestellter Gebilde applizieren; diese kdnnen danach beispielsweise mit ungesattigten Harzen haftfest ver- 
bunden werden, wobei die Harzmasse geeigneterweise mindestens einen ungesattigten Polyester und/oder ein Acryl- 
harz entharl. Sollte der Anwendungsfall es erfordern, kdnnen die erfindungsgemaBen Auf lOsungen durch Zusatz eines 
geeigneten LOsemittels verdunnt werden, beispielsweise ist Wasser, angesauertes Wasser, Methanol, Ethanol oder ein 
anderer mit Wasser mischbarer Alkohol als Losemittel geeignet 
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Man kann die Organosilan-haltigen Verbindungen der erfindungsgemaBen AuflOsungen beispielsweise aber auch 
auf metallischen und/oder silikatischen Oberflachen appJizieren. So behandelte silikatische bzw. metallische Oberf la- 
chen weisen im allgemeinen im Verbund mit peroxidisch ausgeharteten ungesattigten Harzen die gleiche oder eine 
noch verbesserte Haftfestigkeit gegenuber mit entsprechenden AuflOsungen von 3-Memacryloxypropyrtrialkoxysilanen 
behandelten Oberf lachen auf. 

Es wurde weiter gefunden, daB aus den erfindungsgemaBen waBrigen oder alkohoiisch/waBrigen AuflOsungen 
von Organosilanen der allgemeinen Forme! I auf silikatischen und/oder metallischen Oberflachen abgeschiedene 
Uberzuge durch UV-Ucht zu nahezu unlOslichen Gebilden vernetzt werden kOnnen. 

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist somit auch die Verwendung einer AuflOsung nach Anspruch 1 oder 
einer nach Anspruch 5 hergestelrten Auf lOsung, die dadurch gekennzeichnet ist, daB die auf einer Oberf lache applizier- 
ten Organosilan-haltigen Verbindungen einer AuflOsung durch UV-Ucht vernetzt werden. - Durch Vernetzung mittels 
UV-Ucht konnen so Uberzuge oder Oberflachen oder Zwischenschichten, beispielsweise als Haftvermittler, erhalten 
werden; geeigneterweise sind so harte und weitgehend unlOsliche Beschichtungen erhartlich. 

Die erfindungsgemaBen Wasser-haltigen AuflOsungen sind im allgemeinen Ware AuflOsungen mit guter Lage- 
rungsbestandigkeit und kOnnen in eirrfacher Weise hergestellt werden. 

Die Erfindung wird durch die nachfolgenden Beispiele naher erlautert: 

BeiSPiele: 



Beispiele 1 bis 4 



Es wurden jeweils 250 g angesauertes Wasser (pH-Wert: 4,5), das Essigsaure enthielt, vorgelegt 3-Acryloxypro- 
pyltr.methoxysilan (ACMO) (44,1 g; 62,5 g; 83,3 g bzw. 217,9 g) unter Ruhren bei Raumtemperatur und Luftzutritt in 
einem SchuB zugesetzt und bis zur volligen Klarheit der LOsung gelOst und KP2 und ST2 der AuflOsungen ermittelt 
Die pH-Werte so hergestellter AuflOsungen lagen im Bereich von 4,3 bis 4,5. Die Ergebnisse sind in Tabeile 1 aufge- 
fuhrt, die Angaben in Gew.«% beziehen sich auf die GesamtauflOsung. 

Veraleichsbeisplele A bis D 

Es wurden jeweils unterschiedliche Eduktmengen 3-Methacryloxypropyltrimethoxysilan (MEMO) in jeweils 250 g 
angesauertem Wasser (pH 4,5), das Essigsaure enthielt. unter Ruhren bei Raumtemperatur und Luftzutritt soweit wie 
meghch gelOst, KPZ und STZ wurden jeweils ermittelt Die Ergebnisse sind ebenfalls der Tabeile 1 zu entnehmen die 
Angaben in Gew.-% beziehen sich auch hier auf die GesamtauflOsung. 



Tabeile 1 



Beispiele 


ACMO [Gew.-%] 


KPZ [min] 


STZ[d] 


1 


15 




4.5 


2 


20 


60 


4.5 


3 


25 


65 


6,5 


4 


35 


73 


14,5 


Vergleichsbeispi ele 


MEMO [Gew.-%] 


KPZ [min] 


STZ[d] 


A 


5 


80 


3,5 


B 


7 


105 


3 


C 


10 


133 


2 


! D 


20 


nicht lOslich; stark 
getrtibte LOsung j 



Beispiel 5 



Es wurden 20 Gew.-%ige AuflOsungen von 3-Acryloxypropyrtrimethoxysilan (ACMO) in Wasser bei unterschiedli- 
chen pH-Werten unter Verwendung von Essigsaure hergestellt und die Klarpunktzeit (KPZ) und die Standzeit (STZ) in 
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Abhangigkeit vom pH-Wert bestimmt. Die Ergebnisse sind in Tabelle 2 aufgefOhrt 



Tabeile 2 



pH-Wertdes Hydro- 
iysemediums 


KPZ [min] 


STZfdJ 


2,5 


13 


0.2 


3,0 


15 


0,8 


3.5 


18 


2.8 


4,0 


36 


4.5 


4.5 


60 


4,2 


5.0 


64 


3,7 



20 Beispiel 6 

In einem 250 ml Becherglas wurden bei Raumtemperatur und unter Luftzutritt 21 g 3-Acryloxypropyltriethoxysilan 
(ACEO) unter RGhren zu 179 g Wasser mit einem pH-Wert von 3,5 (Essigsaure) hinzugegeben. Nach 2 Stunden war 
eine Ware LOsung entstanden, die rund 3 *h Tage trQbungsfrei blieb. 

25 

Verqlelchsbeispiel E 

In einem 250 ml Becherglas wurden bei Raumtemperatur und unter Luftzutritt 21 g 3-Methacryloxypropyttriethoxy- 
silan (MEEO) unter Ruhren zu 179 g Wasser mit einem pH-Wert von 3,5 (essigsaurehaltig) hinzugegeben. Nach 2 
so Tagen Ruhrdauer war die Mischung noch stark getrubt. 

Beispiel 7 

In einem 250 ml Becherglas wurden bei Raumtemperatur und unter Luftzutritt 125 g 3-Acryioxypropyttrimethoxy- 
35 silan (ACMO) unter Ruhren zu 125 ml Wasser mit einem pH-Wert von 4,0 (essigsaurehaltig) schnell hinzugegeben. 
Nach 1,4 Stunden war eine Ware LOsung entstanden. Diese wurde in einen Rundkolben, der mit Thermometer, Glas- 
kapillare, Claisenbrucke und einer mit Trockeneis gekuhlten Vorlage versehen war, eingefOllt, und das Methanol durch 
Verminderung des Druckes (15 mbar) und Einperlen von Luft, bei einer Kolbeninnentemperatur von 25 °C, verdampft. 
Nach 2 Stunden konnte durch GC-Analyse in der im Kolben verbliebenen Auflosung ein Methanol-Gehalt von < 0.3 % 
40 festgestellt werden. Die waBrige Auflosung des Organosilans blieb langer als 24 Stunden trubungsfrei. 

Beispiel 8 

In einem 250 ml Becherglas wurden bei Raumtemperatur und unter Luftzutritt 160 g 3-Acryloxypropyrtrimethoxy- 
45 silan (ACMO) vorgelegt und unter schneller Zugabe von 40 g Wasser mit einem pH-Wert von 4,0 (essigsaurehaltig) mit- 
tels Ruhraggregatgemischt Nach 10 Stunden war eine Ware Auflosung entstanden. Die Auflosung blieb langer als 180 
Tage trubungsfrei. 

Veroleichsbeispiel F 

50 

Eine in einem 250 ml Becherglas geruhrte Mischung aus 160 g 3-Methacryloxypropyltrimethoxysiian (MEMO) und 
40 g Wasser mit einem pH-Wert von 4,0 (essigsaurehaltig) ergab nach 2 Tagen Ruhrdauer keine Ware, homogene Auf- 
lOsung. Nach Abschaltung des Ruhrwerkes trennten sich die Phasen sofort wieder. 

55 Beispiel 9 

50 ml der in Beispiel 8 hergestelrten LOsung wurden mit 10 ml Methanol (chemisch rein) verdiinnt und nach Zusatz 
von 35 mg Benzoin ein fett- und staubfreier Objekttrager eingetaucht, der nach kurzer Abtropfdauer (Neigungswinkel 
45°) for einen Tag an der Luft und anschlieRend fur eine Stunde im Vakuum von 1 mbar bei bis zu 50 °C unter Stickstoff 
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getrocknet wurde. Die so behandelte Glasplatte wurde in einem Belichtungskasten unter einer Stickstoffatmosphare 
mit einer Quecksilberlampe (Typ Q 400 der Firma Original Hanau Quarzlampen) tor 0,5 Stunden bestrahlt (Lampenab- 
stand vom Objekttrager: 30 cm). Nach dieser Methode konnte beispielsweise die Oberflache des Objekttragers mit 
einem Webfreien und weitgehend kratzfesten Oberzug versehen werden. 

Veroleichsbeisptei G 

Ein fett- und staubfreier Objekttrager wurde mit einer unverdunnten, waBrigen 3-Methacryfoxysilan-Aufl6sung 
gemaB Vergleichsbeispiel C, die zusatzlich 0,05 Gew.-% Benzoin, bezogen auf eingesetztes SiJan enthielt, behandelt 
und nach kurzer Abtropfdauer und nach eintagiger Lufttrocknung fur eine Stunde im Vakuum von 1 mbar bei bis zu 50 
°C unter Stckstoff nachbehandelt AnschlieBend wurde er in einem Lichtkasten unter einer Stickstoffatmnsphare mit 
einer Quecksilberlampe des Typs Q 400 fOr 0,5 Stunden bestrahlt, wobei der Abstand zwischen Objekttrager und Licht- 
quelle 30 cm betrug. Der Uberzug auf der Objekttrageroberf lache war danach noch weich und klebrig. 

BeispieMO 

Ein staub- und fettfreier Objekttrager wurde mit einer waBrigen, 3 Tage alten Aufldsung von 3-Acryloxypropyltrime- 
thoxysilan (ACMO) aus Beispiel 1 behandelt und nach Itagiger Lufttrocknung und anschlieBender Istundiger Trock- 
nung im Vakuumtrockenschrank mittels einer Rakel eine 1 mm dicke styrolhaltige UP-Harzschicht (PALATAL® A 410 
Handelsprodukt der BASF), das auf 100 g Harz 2 g Kbbaltoctoat und 1 g Acetylacetonperoxid enthielt, aufgetragen." 
Nach einer Stunde Lagerung unter einer C0 2 -Atmosphare wurde der beschichtete Objekttrager 2 Stunden bei 100 °C 
thermisch nachbehandelt Nach Istundigem Kochtest trat keine Trennung von Harzschicht und Glas auf. 

Vergleichsbeispiel H 

ka of ? aUb " Und fettfreier Objekttrager wurde mit einer waBrigen, 3 Tage alten, eingetrubten Auflflsung von 3- 
Methacryloxypropyltrimethoxysilan.L6sung aus Vergleichsbeispiel C behandelt und nach Itagiger Luftrocknung und 
anschlieBender Istundiger Trocknung im Vakuumtrockenschrank mittels einer Rakel eine 1 mm dicke styrolhaltige UP- 
Harzschicht ( PALATAL® A 410, Handelsprodukt der BASF), das auf 100 g Harz 2 g Kobaltoctoat und 1 g Acetylaceton- 
peroxid enthielt. aufgetragen. Nach einer Stunde Lagerung unter einer C0 2 -Atmosphare wurde der beschichtete 
Objekttrager 2 Stunden bei 100 °C thermisch nachbehandelt. Bei der Behandlung des Probestuckes in siedendem 
Wasser loste sich die Harzschicht vom Glas bererts nach wenigen Minuten. 

Definitionen 

Die Klarpunkfzeit (KPZ) wird ab Beginn der Mischung von Wasser und Silan bis zur trubungsfreien Auflosung 
gemessen. * 

Die Standzeit (STZ) der LOsung wird ab Beginn des Klarpunktes bis zur Eintrubung der Auflosung gemessen Die Auf- 
ldsung gilt als trube, wenn eine hinter das GefaB mit einem Gefafidurchmesser von 8 bis 10 cm gehaltene Buchseite 
nicht mehr lesbar ist. 

Patentanspruche 

1 . Wasser-haltige Auf Idsungen von Acryl-funktionalisierten Organosilanen der allgemeinen Formel I 

0 

CH 2 <H-C-0-CH r CH 2 -CH 2 -Si(OR) 3 (I), 
worin R eine Methyl- oder Ethylgruppe bedeutet, 

mit einer Einsatzstoffkonzentration an Organosilan von grOBer 10 Gew.-% und kleiner 80 Gew.-%. 

2. Wasser-haltige Aufldsungen von Acryl-funktionalisierten Organosilanen nach Anspruch 1 
dadurch gekennzeichnet, 

daB die Auflosungen im wesentlichen alkoholfrei oder alkoholarm sind. 

3. Wasser-haltige Auflosungen von Acryl-funktionalisierten Organosilanen nach den Anspruchen 1 bis 2, 
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dadurch gekennzeichnet, 

daB eine Auflosung mindestens eine Carbonsaure enthaft. 

4. Wasser-haltige Auflosungen von Acryl-funktionalisierten Organosilanen nach den Anspruchen 1 bis 3 
gekennzeichnet durch 

einen pH-Wert zwischen 3 und 5. 

5. Verfahren zur Herstellung von Wasser-haltigen Auflosungen Acryl-funktionalisierter Organosilane nach Anspruch 
dadurch gekennzeichnet, 

daB man mehr als 10 Gew-% und weniger als 65 Gew.-% an Organosiian, jeweils bezogen auf das Gewicht der 
Auflosung, in angesauertem Wasser auflOst oder man for hochkonzentrierte Auflosungen ein Organosiian vorlegt 
und 35 bis 20 Gew.-% angesauertes Wasser, bezogen auf das Gewicht der Auflosung, zusetzt 

6. Verlahren nach Anspruch 5, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB angesauertes Wasser mit einem pH- Wert zwischen 3 und 5 eingesetzt wird. 

7. Verfahren nach den Anspruchen 5 und 6, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB das Wasser mit einer Carbonsaure, deren pK^Wert im Bereich 3,7 bis 5,0 liegt, angesauert wird. 

8. Verfahren nach den Anspruchen 5 bis 7, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB die Auflosung unter Ruhren hergestellt wird. 

9. Verfahren nach den Anspruchen 5 bis 8, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB die Auflosung unter Luftzutritt hergestellt wird. 

10. Verfahren nach den Anspruchen 5 bis 9, 
gekennzeichnet durch 

Auf lOsezeiten (KJarpunktzeiten) zwischen 40 Minuten und 12 Stunden. 

1 1 . Verfahren nach den Anspruchen 5 bis 1 0, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB man die Alkohole nahezu vollstandig oder tetlweise unter vermindertem Druck aus der Auflosung heraus ver- 
dampft. 

12. Verwendung einer Auflosung nach Anspruch 1 oder einer nach Anspruch 5 hergestellten Auflosung fur das Finis- 
hing von Glasfasern sowie fur die Herstellung von Glasfasern mit einer Schlichte. 

13. Verwendung einer Auflosung nach Anspruch 1 oder einer nach Anspruch 5 hergestellten AuflSsung 
dadurch gekennzeichnet, 

daB die auf einer Oberfiache applizierten Organosilan-haltigen Verbindungen einer Auflosung durch UV-Licht ver- 
netztwerden. 

14. UberzOge oder Oberfiachen oder Zwischenschichten, die gemaB Anspruch 13 erhaltlich sind. 
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